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Zur Isolierung und zum Naehweis yon Aminen iiberffihrten wir einige 
Milligramm der Amingemische in die roten 4'-Nitroazobenzolearbon- 
saureamide (NABC-Amide) [3] und trennten diese d/innsehieht-ehromato- 
graphiseh an Kieselgel G mit Chloroform oder Chloroform/Aeeton (20:1). 
Die ansehliei~end isolierten Derivate wurden mit Hilfe der IR- und Mas- 
senspektren identifiziert. 
Die Ii%-Spektren der einzelnen NABC-Amide sind sehr charakteristiseh 
und voneinander gut zu unterseheiden. In Verbindung mit authen- 
tischemVergleiehsmaterial sind sie daher gut zur Identifizierung geeignet. 
Derivate primi~rer Amine unterseheiden sich dureh intensive Banden bei 
3400 und 1570 cm -1 yon denen sekund/irer Amine, bei denen diese 
Banden fehlen. Amlne mit 5 und mehr C-Atomen lassen sieh als NABC- 
Amide ebenfalls identifizieren, jedoeh sind IR-spektroskopisehe V r- 
gleiehe nur sinnvoll, wenn zwisehen wenigen mSglichen Strukturen zu 
ws ist. Zur n/~heren Char~kterisierung der De~ivate unbekannter 
Amine ist die Massenspektrometrie ein ausgezeichnetes Hilfsmittel. 
Die Massenspektren der NABC-Amide, aufgenommen dureh direkte Ein- 
ffihrung der Probe in die Ionenquelle, enthalten bei der Massenzahl (MZ) 
254 den ttauptpeak des Acylium-Ions der 4'-Nitroazobenzolearbonss : 
l0 .+ o 
F-~ , N..~ ,,- OzN~>._N=N__~C___O l+ + OzN ( ~) -N=N~C - .  .N/R1 
R2 "Rz 
Die Struktur des Aminteils eines NABC-Amids kann mit tIilfe yon Peaks 
bestimmt werden, die im Massenspektrum oberhalb der MZ 254 auftreten. 
Aus dem Peak des Molekfil-Ions, der in allen Massenspektren deutlieh zu 
erkennen ist (siehe Tabelle), ergibt sieh das Molekulargewicht des Amins. 
Fragment-Ionen werden in diesem Massenbereieh mit gr613erer Intensits 
dureh die ffir Amine and Amide typisehe ~-Spaltung zum N-Atom gebil- 
dot [l]. 
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Tabelle 
Intensit~ten charakteristischer P aks in den Massenspektren yon NABC-Amiden 
2qABC-Amid Relative Intensitat 
aus M A B MZ283 MZ254 ~ 
n-O0HlaNH 2 30 -- -- 42 100 166--168 
C~Hs\ 
n .Ca]~/~H 25 5,7 0,3 0,5 100 118-120 
(n-CaH~)~NH 58 6 -- 3 100 148-- 150 
n'CaHT~ 
n_C~I~j~H 25,5 7,2 5,7 7,2 I00 127-- 129 
Cs~H~tt  38 9 9 100 110,5--112,5 3,6 
n-C~ttT\ 
n_C6H~a "~I-I/ 23 9 5 3 100 103 -- 104 
n 'CaHT~H\  18 36 12,5 7 100 t14,5--116,5 
(C2Hs)2--CH--CH2 / 
Die Massenspektren der NABC-Amide prim~rer Amine besitzen ut  einen 
grol~en Peak, dessen MZ bei einem in 1-Stellung unverzweigten N-Alkyl- 
rest 283 betragt:  
0 ,qZ 283 0 
II 4-. . , ,+  
Die Derivate sekund~rer Amine zerfallen durch g-Spaltung zu den Frag- 
ment- Ionen A und B. Wie iiblieh, wird die Spaltung in der lgngeren Alkyl- 
kette bevorzugt [2]. Dieser Effekt ist bei in 2-Stellung verzweigten A]kyl- 
gruppen besonders ausgeprs : 
R iO ! +./CHz-R' 
- C-N x ,, . 
-R '  J CHz--R 
R-C-N,, 
Cli2_ R R-C-N%cH z 
NZ 283 
+ 
R-C--N=CIi z, 
R; R"= Alky/ 
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Die F ragment - Ionen A und B eliminieren in einem weiteren Zerfal lsschritt 
den zweiten Subst i tuenten als Olefinmolekfil zum Ion MZ 283, dessen 
Peak jedoeh kleiner ist als in den Massenspektren tier NABC-Der ivate 
pr imarer  Amine. 
Mit Hi l fe dieses i ibersichtl ichen Fragment ierungsmusters  der NABC- 
Amide las t  sich die St ruktur  eines unbekannten Amins so welt aufklKren, 
da$ eine sichere Identif iz ierung dutch das IR -Spekt rum mSglieh ist. 
tterrn cand. chem. E. Se~AvMA~N danken wir fiir seine ]YLitarbeit. 
L i teratur 
[1] BUDZ~EwIez, H., C.D. DJE~ASSI, and D. H. W~r~A~S: Interpretation of 
mass spectra of organic compounds. San Francisco: l:Iolden-Day, Inc. 1964. -- 
[2] ~s~L,  J. T.B., and D.H. WILLIES: Tetrahedron 28, 321 (1967). -- 
[3] NEVRAT~, G., u. E. DOE~K: Chem. Ber. 97, 172 (1964); vgl. diese Z. 207, 385 
(1965). 
Prof. Dr. K. :l:I~Y~s 
Chemisches Staatsinstitut, 
Institut fiir Organische Chemie der Universiti~t 
2 Hamburg 13, Papendamm 6 
Bericht iiber die 
Fortschritte der analytischen Chemie 
IV. Spezielle analytisehe Methoden 
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Preis DM 24,-- 
Nach einer eingehenden Diskussion der chemischen Zusammensetzung des Kaffee- 
getri~nkes und der bekannten physiologisehen u d pharmakologischen Wirkung 
des Kaffeegetr~nkes und der einzdnen Kaffeeinhaltsstoffe gibt der Verf. seine 
eigenen umfangreichen Untersuchungscrgebnisse, die an der l~atte als Versuchs- 
objekt und teilweise auch durch Magenuntersuchungen yon Versuchspersonen 
erhalten wurden, bekannt. Im einzelnen wurde die Wirkung yon folgenden Inhalts- 
stoffen auf den Organismus untersucht und die Ergcbnisse disku$iert: Kaffee- 
getr~nk, KaffeeSle, Chlorogens/~ure, KaffeesKure, ChinasKure, Trigonellinmono- 
hydrat, Coffein. Ein anterordentlich nmfangreiches Literaturverzeichnis beschliei3t 
den Band, der in nmfassender Weise den derzeitigen Stand der Kenntnisse fiber 
die physiologischen Wirkungen des Kaffeegetr~nkes wiedergibt. Der Autor steHt 
abschliel3end zusammenfassend lest, dab , , . . .  naeh den hier vorgelegten Befunden 
und auch naeh den Untersuehungsergebnissen anderer Autoren keine ernsthaf~en 
Bedenken gegen den KaffeegenuB, wenn er sich in angemessenen Grenzen hKlt und 
ein MiBbrauch vermieden wh'd, bestehen". W. S~/~EIDER 
